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Mit reaktiven Orientierungshilfsmitteln beschichtete Effektpigrnente 

Geganstand der Erfindung Ist ein mit ObornBchenmo- 
difizlerungsmineln beschlchtotes EffBktpfgmonI, bei dem 
das Ausgangspigmont eine Schicht mit wenigstans ei- 
nem reaktiven Oberflachenmodlfizierungsmittal aufwelst, 
wobei das Obarflachanmodifizierungsfnittel eina Varbin- 
dung isi, die wonigstens zwei vonoinandar verschiadena 
und durch ainen Spacer baabstandate funktionef le Grup- 
pen aufweiat, von danen wer^lgatarw aina funktionolle 
Gruppe chamisch an das Ausgangsptgrnam gabunden 
ist. Pemar wird ein Varfahran zur Harstellung aines derar- 
tigan Efrektpigmentsangagabcui. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung beiriflft Effeklpigmente, dcrcn Obarflachc mil OricnlieningshilfsmJlteln modifiziert isl. 
In dcr Literalur (EP 0 634 459 A2) ist die Beschichlung von Pcrlglanzpigmenten mil Alkylsilanen zur Verbessening 

5 der Orientiemng der Pigments im umgebendcn Medium CLack, GicBhar^ eic.) beschricben. Das dart angewandle Modi- 
fizierungsverfahrea sicucrt das Beneizungsvcrhalten der Perlglanzpigmente durch das Einbringen von hydrophobieren- 
den Alkylsilanen und fUhn cinem leafing- Vferhalten. wic cs auch bci Metalleffeklpigmenten bckannl ist. 

Durch das Aufbringen von Stearinsaure auf dcr PigmenloberflSche kdnnen Aluminiumpigmcnte cbenfalls stark hydio- 
phobiert werden, was dann zu ciner schlechtercn Bcnetzung dcr Pigmcnie durch die cinzcbien Komponenlcn des Lacks 

10 fUhrl. Die Pigmenic rcichcm sich dann an den Grenzflachen (bzw. der Oberflachc) des flQssigen Lackfllms an. Da dte 
nach dcr AushSrtung des Lackftlxns Bcscbichiungen mix hohcr BriUanz fiihrt, spricht man bier von einem gulen Ori- 
entierungsverhaltcn der Pigmente ("leafing Eflfekl"), Die an der OberflSche orienaerten Aluminiurapigmenie sind aber 
nichl besondei3 bewitterungsbcstandig» da $ie oicht im Lackfilm eingcschloasen sind und so vor Konosion geschutzi 
sind. In Automobil-Metallic-Lackcn, die besondere hohen Bcwitteningsstobiliiaien genQgen mUssen, werden daher nur 

15 non-leafing (gut benetzbare) Aluminiurapignicnte eingcscizt _^ 

Lackc im Automobilbereich wciscn einen Schichlaufbau auf, der bei Metalliclackieningen in dcr Kegel aus Rlnr 
Schichien bestehl. Auf dem meiaUischen Substrat befindet sich eine Phosphatschicht, gefolgt von «ncr kathodischen 
Tauchlackierung (KTL)» ciner FUllerschicht (Ausgleich von Uncbcnhciten, eic.)» dcm Basislack und schlieBlich dem 
Klarlack. Die cigentliche effektgebende Schicht ist dcr Basislack, der in Regel eine Mischung von MeUUpigmcntcn und 

20 Pcrlglanzpigmenten cnihau und heuie berdis in vielcn Fallen als ^sserlack eingesieUl wird. Der Klarlack dient zum 
Schutz des Basislackes und zum "Glalten" dcr Oberflftche. 

Eine wichtige Priifting der Bestfindigkeit von Metalliclackieningeii ist der sogenannte Scbwitzwassertest. Hxerbei wird 
die koraplctie Beschichuing einer KondenswasseiprtSfklimatc ausgesetzt (DIN 50017) und anschliefiend auf ihre mecha- 
nische Festigkcit und Optik geprtift Im idealen FaU dUrfen sich die Bigenschaften dcr Beschichtung vor und nach dem 

25 Test nicht verandern. Im ungUnstigeren Fall kommi es zu cinem Haftungsveciusl zwischen Basislack und Klarlack oder 
zu einem Haftungsverlust zwischen den Bffekipigmenten und dem Basislack. Erkennbar sind sokhe Vferanderungeo in 
der GitterschnitlprUfung oder dem SteinschlagtesL Bei ncgativcm Ibsieigebnis konunt cs zur tcilweisen AblOsung des 
Klarlacks vom Basislack oder sogar zum vOlligen Auseinanderbrechen der Basislackschicht. Darilber hmaus smd untcr 
Umstanden auch optische Veranderungen duich die Einwirfcung von Wasserdampf auf die Beschichtung zu beobachteo 

30 (Vergrauung, (JucUung, etc.). 

Ein Nachteil der Beschichtung von Bffektingmenten mil hydrophobierenden Alkylsilanen (z. B. EPO 634 459 A2J 
sind die sdiwachen Bindungskr&fte an der OrenzflOche PigmentABindemittel (von der Waals-Krfifte, WasserstoRbrUk- 

'^^ufgrund dieser schwachen BindungskrSftc werden die Pigmente insbesondcre in wfiBrigen Lacksysiemen unvoU- 

35 standig benetzt, was zu einer schlochten Einbindung der Pigmente in die Beschichtung fOhn. Dadurch wird sowohl die 
Haftung dcr Pigmente in der Basislackschicht als auch die Haftung zwischen Basislack und Klarladc verschlechtcit. 
Diese schlechlere Haftung fOhrt dann zu schlechtcren Er:gebnisscn im Schwitzwassertesi. 

Durch die Diffusion von Wassexdampf durch den Klarlack hindurch in den Basislack wird die AdhSsion zwischen bei- 
den Schichien im Schwiizwassertest stark beeinurtichtigt, falls es zur Kondensation von Wasser zwischen Basislack und 

40 Klarladt kommt. Das ist insbesondcre dann der FaU» wenn die beschichlcten Pigmente nicht oder nur schlccht durch die 
Binderaittel bzw. L6sungsmittcl der Farbe oder des Lacks (oiganisches L6sungsmittel und/oder Wasser) beneizbar sind, 
well die Pigmente sich dann an der Obcrflache des Basislacks bcfinden und direkten Konlakl zum Klarlack habcn. In die- 
sem Fall fiihrt die verringertc Kondenswasserbcstfiodigkeit unier Urasianden zum vfilligen Auseinanderbrechen der 
Lackschichten bei dcr Einwirkung von Scherkraften (Gilterschnitt, Steinschlagtest, etc.). 

45 Aufgabc der voHicgcnden Erfindung ist cs dahcr. Effcktpigincntc bcreitzuslellen, die eincrscits leicht vom Bindemittel 
bzw, LSsungsmittel der Farbe oder des Lacks benetzt weiden und sich gut im fliissigen Lackfilm orienticren k5nnen und 
andererseiis mit der umgebendcn Bindemittchnatrix einen innigen \ferbund eingehen und daher die vorstehcnd beschrie- 
benen anwendungsiechnischen Nachteile nicht zeigen. 

Diese Aufgabe wird dadurch ge Wst, dafl das Ausgangspigment eine Schicht aus wenigstens cinem reaktiven ObcrflS- 

50 chenmodifizierungsmittel aufwcisi, wobei das Obcrfiachenmodifizieningsmittel eine Vferbindung ist, die wenigstens 
zwei voneinandcr vcrschiedene und durch einen Spacer beabstandete funktionelle Gruppcn aufweist, von dencn wenig- 
stens eine funktionelle Gruppe chemisch an das Ausgangspigmcnt gebunden ist 

Mindcstcns eine nach auBcn. d. h. zum Bindemittel gerichlete funktionelle Gruppe des erfindungsgemaBen Eflfektpig- 
menu kann dabei mil dem Bindemittel chemisch in einer Art Vemetzungsreaktion reagieren. Aufgrund der rcsultieren- 

55 den starkcn kovalenten Bindungskr^e an der Grenzflache Pigment/Bindemittel kann Wasserdampf in der fertigen Be- 
schichtung nur nocb schwer in die pigmendeitc Bindemittelmairix cindiflFundieren. Durch die starke Belegung der Pig- 
mente mit dcm Binderaittel des Basislacks^ die durch die rclativ gule Bencizbarkcil der mit dcm reakd vco Oiientieiungs- 
mitlel bcschichtcicn Metal Ipigmcntc verursacht wird. kann cs nicht zur Kondensauon und damil Bnlagerung von '^^sser 
zwischen Klarlack und Basislack kommen. Deshalb nod selbst mit L&sungsmittel (z. B. Wasser) gequoUene Beschich- 

60 tungen sehr scheistabil und schlagfcsu Ein dcrart behandeltes Effektptgnient ist demnach ein "chcmischer Bestandteil* 
des umgebendcn Mediums gcworden. . . 

Bci den erfindungsgcmSBcn Bffekipigmenten handelt cs sich entweder urn Metallpigmenle wie Alumiraum-, Kupfer-, 
Zink-, Goldbionze-, Tltan-(BP 0 796 688). Zirkonium-, Zinn-, Eiscn-(EP 0 673 980). und Stahlpigmente oder urn Kg- 
mente aus Legicrungen der oben erwfihnten MctaUe. Weiterhin k5nnen die Bffektpigmente aus pllttchenrdrmigem Glas, 

65 AI2O3. SiOz (EPO 803 550 A2), T1O2, oder Glimmer bestehen. Auch Mehrschichtpigmenie (DE44 05 492 Al, 
EP 0 708 154; DE 196 18 569) oder Perlglanzpigmente oder Mischungen hiervon konnen erfindungsgemfiB beschichtet 
werden. Die Pigmente kOnnen eine Beschichtung aus Meialloxiden wie SiQz (2. B. U.S. 2 885 366, U.S. 3.954.496. 
EP 0678 561. DE 195 01 307, EP 0 708 155), liOz (z. B.: 0 338 428), AI2O1 (z. B. DB 195 20 312, EP 0 560 144) und 
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Fe203 <z. B.: EP 0033 457, EP 0 806 457) Oder organischen Polymeren wie Acrylat, Me*8CcyUt usw. (z.B,: DE 
40 30 727. EP 0 416 369) iragen. Die TcdlchengrOBe licgl zwischen 1 und 200 \im. 

Die beschricbenen Anfoiderungen an ein Orienderungshilfsmittel crfiJUt crfindungsgemaB cin Haftvernuttlci; dcr 
zwci Oder mehr ftinktionelle Gruppcn Xr^gL Eine Oruppe des Haftvermittlers reagiert mit dcr gegebencnfalls mit Oxiden 
bcleglen Oberflttche des Effckipiginealcs. Hier koininen Alkoxysilylgruppeo (z. B. Melhoxy-. Elhoxysilane). Halogcn- 
siiane (z. B. C3iIor-) oder saurc Gruppcn von Phosphorsauiecsicm- bzw. Phosphonsauren und Phospbonsaurecsiem in 
Betracht. tJbcr cinen mehr oder weniger langcn Spacer sind die bcschiiebenen Oruppen mit einer zweiten, lackfreundU- 
chen Gnippc veriaiUpa Bci diesem Spacer handeU cs sich um unreaktive Alkylketten, Siloxane. Polyethei; Thioelher 
Oder Urcihanc bzw. Kombinationcn dieser Gruppicrungen cJer allgemcincn Formel (C,SiX,Hro(N,0»S),i mil n = 1-50, ni = 
2-100 und X ~ 0-50. Bei der lackfreundlichen Gruppe handelt cs sich vorzugswcisc um Acrylate, Mcihacrylate, Vinyl- 
verbindungen. Amino- oder Cyanognippen, Isocyanate. Epoxy-. Carboxy- oder Hydroxygruppen. Diese Oruppen rea- 
giercn beim Einbrenncn bzw. Aushaneo der Bcschichturxg mil dcm umgebenden Medium chemisch in emer Vemet- 
£ungsreaktion nach den bekanntcn chemischen Reaklionsmcchanismcn. 

Die crfindungsgcmaBen EPfcktpigmcnle werdcn bergestelll durch RUhren und Erwarmen der Ausgangspigmenic in ci- 
nem organischen Lttsungsmilicl, Versctzen rail einer L5sung einer Base in Wasser oder einem andeieo Ldsungsmittel, 
Zugeben des Oberflficbenmodifizierungsmittels. Abktihlen nach 15 min bis 24 Stunden RcakUonszeit und Absaugen. 
Der erhaltenc FUtertcuchen kann bd ca, 6(f-\3(fC im Valuium getiocknet werden. ^ ^ rx,^ ^ 

Obcrn&chenmodifizjcrungsniillel auf Silanbasis sind beispielswcisc in DE40 U 044 C2 bcschncben, Obcrflichcn- 
modifizicrungsmittcl auf PhosphorsSurebasis sind u. a. als Lubrizol* 2061 und 2063 von der Hrma LUBR3ZOL (Fa. 
Langer & Co.) crhaiiiich. « 

Das Oberfiachenmodifizicrungsmiltel kann auch dutch chemischc Reakdon aus geeigneten Ausgangsstoffen direW 
auf dem Pigment erzeugl werden. In diesem Fall werden die Effeklpigmenteebenfolls in einem oiganischen Ldsungsmit- 
tel gcriihn und erwarmt. Dann vwiiden sie mil der Lttsung einer Base versetzt FUr die mit V^scr reagierenden Metall- 
effektpigmento wexden votzugsMreise otgaiusche Amine, flir cfie mineraiischen Effektpigmenle Uberwiegend mineiah- 
sche Basen eingesetzt AnschlieBend wird ein HaftvermiUlcr zugeben, der mil dec Effektpigmentcn chemisch reagiert 25 
und fesi auf dcr Pigmenioberfiiache angebunden wird. Obcr eine weiicre funkdoncUe Oruppe wird dieser HaflverraitUer 
anschlieBend gegebencnfalls in Gegcnwaneines Inixialors (Radikalbildnei; Stturen, Basen, clc.) mil einem Vernctzer um- 
gesetzi, wobei jedoch nur ein Tfeil der funkdoncHen Gruppcn des Vsmetzere mil cfcm Haftvermiiller abreagiert und cin 
anderer Ttil frei, d, h. weiter reakdonsfShig bleibl. Nach ca. 1-6 h Rcakdonsaral wird die Pigmcnteuspension abgekUWt 
und abgcsaugt Der so erhaliene Fdtcrfcuchen kann bei 60**-130*C im Vadcuum getrocknet werden. 30 

Die Rcaktion kann auch in einem Ldscmitiel durchgefUhrt werden, in dem die beschichteten EfFckt{»gmentc spausr wi- 
gepastcl werden und zum Hnsatz gclangen. Ein IVocknungsschriti wild dadurch ilberAQssig. Als spezieUe Beispiele fUr 
Haflvermitder kbnnen bcispiclsweise vemetzbare oiganofunktionelle Silane aufgefllhrt werd«i. die sich nach der HyAo- 
lyse mil ihien reakdvcn Si-OH-Binhciicn auf der (teilweise oxidischeo) Oberfiache der Eflfektpigmenie verankera. Die 
potenUcU vemetzbaren oiganischen Oruppen kdnnen spaicr mil den LackbindemiUcln abreagicren. Beispiele fOr ver- 35 
neizbareorganofunktionelleSilanesind: , . u 

Vinylirimelhoxysilan. Aminopropyllriclhoxysilan. N-Elhyiamino-N-propyldimcdioxysilan, Isocyanatopropyltneihoxy- 
silan, Meicaptopropyltrimethoxysilan, Vinyltrielhoxysilan, VinylclhyldichlorsUan, Vinylmethyldiacetoxysilan. Vinyl- 
raelhyldichlorsilan, VinylmelhyUiicihoxysilan. Vinyluiaceiaxysilan, Vinyltrichlocsilan, Phenylvmyldicthoxysilan, Phe- 
nvlaUyldichlocsilan, 3-IsocyanalopiopoxyUrielhoxysilan, Meihacryloxypropcnyllrimelhoxysdan, 3-MelhBcryloxypio- 40 
pylifimethoxysilan. 3-Glycidyloxypiopyltriraethoxysilan, 1, 2.Bpoxy-4KcthyliricthoxysilyO-cyclohexan, 3-Acrylox- 
ypiopylirimeihoxysilan. 2-MetbacryloxyethylirimethoxysUan. 2-Acryloxyethyltiimedioxysilan. 3-Meihacryloxy^pyl- 
LrieSoxysilan, 3-Acryloxypropyllrimeihoxysilan. 2.Meihacfyloxyeihylificthoxysilan, 2.Acryloxyethylineihoxysilan, 3- 
MclhacryloxypropyHiia(meaioxyethoxy)silan. 3-Mcthactyloxypropyluis(buloxyclhoxy)silan. 3-Melhacryloxypropyl- 
tris(pcopoxy)silan, 3-Mc£hacryloxypropyliris(bu£oxy)silan, 3-Acryloxypropyltris(melhoxyetboxy)silan, 3-AcryJoxyprD- 45 
pylttis(butoxyeihoxy)silan. 3-Acryloxypropylirls(propoxy)silan, 3-AcryloxypropyltrisO)utaxy)silan. Besonders bevor- 
iufiiisl3-Mcthacryloxypropyluimethoxysilan. „ . . ^ ^ * 

Diese und weltere Silane sind kommcizieU z. B. bd ABCROmbH &Co.,D-76151 Karlsruhe, oder der Finna Sivento 
Cbemic GmbH. D-40468 DUsscldorf, crhaidich. . . ^. * ^ 

Auch VinylphosphonsSure bzw. Vmylphosphonsaurcdiethylcster kOnnen als HaftvemulUer hier aufgcfOhrt werden 50 

(Hersleller: Hoechsl AG, Frankfurt am Main). . ^ ,^ « a i ^ 

Werden Acrylat-ZMelhacrylatsilane als Haftvermiltler eingesetzt, kannen folgende mehrfach funkuoneUen Acryiase 
bzw. MeihacrylatcabVemclzer eingesetzt werden: . ». 

Tetraelhylenglycoldiacrylat (TTEGDA), Triethylenglycoldiacrylat (TIEGDA), Polyethylenglycol-400.diacrylat 
(PEG400DA). 2;i'-Bis(4-acryloxyelhoxyphenyl)propan, Eihylenglycoldimcthacrylat (EGDMA), Dieihylenglycoldime- 
Ihacrylai G^EGDMA), Trieihylenglycoldimcthacrylai (TRGDMA). Tetracthylcnglycoldimcthacrylat (TEGDMA), 1,3- 
Bulandioldimethacrylat (1. 3-BDDMA), 1, 4.Bulandiolciimediacrylal (1,4-BDDMA), 1,6-Hcxandioldimcthacrylai (1,6- 
HDMA), 1,12-Dodecandioldimeihacrylat (1,12-DDDMA). Neopentylglycoldimeihacrylal (NPGDMA). TVimediylol- 
pcopantrlmeUiacrylat (TMPTMA) und 1,6-Hexandiokiiacrylat (1,6-HDDA). Besonders bevorzuglisi TVimctylolpropaft^ 
trimethaciylatCTMPTMA). . ^ ..^ u • n 

Bci dcr Vcrwendung von Epoxysilaneo als HaftvermiUlcr kOnncn bcispidsweisc folgcndc mehrfach runkuoneuen 
Amine als \femetzer eingesetzt werden: 3,3-Dimethyl-4,4-dianunodicyclohexylmeihan, Ethylendiandn, TVieihylenieira- 
min, meta-Xylylcndiamin, N-Aminoethylpiperazin. 2-Meihyl-l.5-pentamethyleodiamin. l.2-Diaminocyclohexan. Iso- 

^^W^rdcTAminosilan als Haft venniuler cingcscm, so kdnnen z. B. folgende mehrfach fiinktioneUe Epoxyverbindun- 
Ken als Vcmeizcr vcrwcndci werden: 1.4-Bulandioldiglycidylciher. Glyccriniriglycidelher, Neopeniylglykoldiglycidy- 
lether, Pentaeryihritpolyglycideiher, 1 ,6-HexancUoldiglycidethcr, Polypiopylcnglykoldiglycidyleihcr, THmcihylolpro. 
pantriglycidether. 
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Die gcnannlcn Acrylatc und Mcthacrylatc siod beisptelswdse erhaidich bci dcr Finna Elf Alochcm, D-40401 DOsseU 
dorf. der Firma ROhm, Dannstsdt und der Firma Servo, 7490 AA Delden (Nicderlandc), AUe erwahnten mehrfach fijo- 
tioncUcn Amine und Epoxyveitnndungen sind kommerzieU verfUgbar, so £. B. bd der Finna UPPC, D-88487 Mielrin- 
gen-Baltringcn. jt^ 

5 Als themiische Iniiiatorcn kommen handelsUbliche oiBanische Peroxide, abcr auch anoisanische Pbroxide und mazo- 
verbindungen in Frage. ^ j. . 

Beispiele fOr solche Peroxide sind Diacctylperoxldc wic Acetyl-cyclohexan-sulfonylpcroxid, Bis (2,4-dichlort3CD- 
zoyOperoxid, Diisononanoylpeioxid, Dioctanoylperoxid, Diacctylperoxid und Dibcnzoylperoxid; Peroxy-Dicarbonate 
(z. B. DiisopK^ylperoxydicarbonat, Di-nbutylperoxydicarbonal, Di-2-cthylhcxyl-peroxydicarbonal, Dicycolhexyl-pcr- 

10 oxydicarbonat). Alkylperester (z. B. Cumylpemeodecanoai, t-Butyl-pemeodecanoat, t-Amyl-peipivalat, t-Butyl-pcr'2- 
ethylhexanoat, t-Butylpeiisobutyrai, t-Butylpeibenzoat), Dialkylperoxide (z. B. Dicumylpeioxid, t-Butylcumylpcroxid, 
24-Dim6thylhcxan-W-di-i-butylpeToxid, Di(i-buiylpcroxy-isopropyl)benK>l, Di-t-butylperoxid oder 2^-DiniBlhylhe- 
xin-3-2^-di-t-buiy!pcroxid), Pferketalc(2, B. M'-Bis(t-buiylpcroxy)-3,3.5.trimcihylcyclohexanonperoxid. Mcthyhsobu- 
lylketonperoxid, Meihylethylketonpcroxid oder Aceiylacclonperoxid), Alkylhydroperoxide {z.B, Pinanhydroi^roxid, 

15 Cumolhydioperoxid. 2. 5-DimelhylhcxaD-2^-dihydioperoxid oder l-BuiyUiydioperoxid), Azoverbindungen (z. B. 4,4 • 
A20-bis(4-cyanvalcriansaure), l,r-A2obis(cyclohexancarbonsauiBnilril), 2,2'-A2obis(isobuttersaureartiidin) dihydro- 
cblorid, 2,2-Arobis(isobuuenaurenitril)) oder Pfersulfate wie Nalriumperoxodisulfat und Kaliumperoxodisulfat. Beson- 
dcTS bevorzugl isl 2,2 -Azo-bis(isobuaers8ureniiril), 

I>ic gcnanntcn Verbindungcn sind kommerzieU erhftltlich bei Aldrich Chcniie, D-89552 Steinheim. 

20 Einsattgebiete der beschriebeneo Erfindung sind in erster Linic wfiBrigc Lacke und Druckfarben. Hicr soigt das be- 
schriebene Verfahren fur cine brillanic Opdk der Eliektpigmenle bei gleichzridg guter Haftung (Gilieischnitt, Tbsatcst) 
und mechanischcr Stabiliiat (Steinschlagiest). Die gute Haftung dcr Bcschichtung blelbl auch M dcr Einvnrkung von 
aggrcssi yen Mcdicn wie Kondenswasser erhalten (z. B. Schwitzwasscrtest nach DIN 50 01 7). Auch in Pul verlacken und 
KunsUfioffen vcrbessen die Erfindung den Vfeibund der Pigmcntc mit dem umgebenden Medium und danui die mecha- 

25 nischen und chcmischen Bgenschaftcn dcs Beschichtungssystems. ^ ^. u • 

ErfindungsgemfiB isl es auch mfiglich. auf dem Ausgangspigment eioe Schicht vorzusehen, die ncbeneinander eins 
Oder mehrcre der eingangs crwahnicn hydrophobierendcn Alkylsilanc (z. B. in der EP 0 634 459 A2 beschneben) und 
wenigstcns cins der hier beschriebenen reaktivcn Orienderungshil5smittel cntl^t Jc nach den spewcllen Anfontemngwi 
an das Hgment kann der AntcU des hier beschriebenen Oberftachenmodifizicrungsmiuels in diescr Schichl^ndsatzlidi 

30 zwischen 10% und 100% betragen. Bcsondcrs bevoczugt ist es abcr wenn der AnteU 10, 30. 50, 75 oder 100% bctragi, da 
hierdurch cine Absiufijng der wirkendcn Bindungskriifte crhallcn wird, die den haufigsien Anforderungen m der Praxis 
gerecht wird Hierduivh wild sowohl cine verbcssenc und enlsprechcnd dem Gchalt an ncaktiven OrienUerungshilfsmit- 
lel stfiikeie Orientierung der Pigmcnie im l-ack als auch cine versiarkte EinWndung im ausgehartclen LacWUm eneicht. 
Allgemein isl zu erwabnen, daB die mil einer Schicht aus einem reaktiven OberflachenmodifizieningsmiUel beschich- 

35 leten crfindungsgemfiBen Ahiminiumpigmcnlc sich deuUich leichier dispeigiercn lassen als beispielsweise chromatierte 
Aluminium-Typen {z. B. Hydioiux-TVpcn, Eckart-Werkc). Das Dispcrgiercn von Al-Pigmenieo ist ein kritischw Schnti, 
da durch das Einbringcn von hohen Schcren«gien die Al-Flakes mechanisch geschadigi wcrden kttnnen. Lac^lme nul 
diesen geschSdigten Kgmcnlen zeigen cin unerwUnschtes "vcrgrautes" Ausschcn (der melallische Olanz dicser Be- 

schichtungenlflBtdeuOichnach). . . ^ \z w a tt- ^kou,.«„ 

40 Faiben und Drockfarben, die plauchenfbrmige Pigmente enihallen, sind insofem problcmatisch in der HancUiabung. 
als die Pigmemc infolge ihrcr GroSc und Dichte im Verglcicb zum sie umgebenden Medium sich leichl absctzen uml 
dann zu einem fesien Sedimcnlkuchen zusanmienbacken kdnnen. Dies gUt baupisachUch fUr mineralische und oxidische 
Effcktpicmentc. Die hier beschriebenen crfindungsgemaBen Pigmente selzen sich im >ferglcich zum nichl beschichieieo 
Auagangsmalerial in einem Lack nichl so lc»chl als Bodensalz ab, bzw. sind nach Sediiucntotion deuUich leidiier wicder 

45 ^^^^^J^^^^jij^jgj^^ plattchenfannige Pigmente roil verbessertcm Absea- und Aufriihrverhalien wurdcn berrats 
beschneben In der EPO 515 928 wird die Bcschichtung von Pigmemen mil einem Polyacrylat oder PolymethacrylM 
bzw deren Salzen crwfihnl. Es wei^ keine genaucren Angaben zu den eingesetztcn Polyacrylalen gcmacht, so daB 
auch dcr siruklurellc Aufbau der Bcschichtung unbckannl ist, Diese Bcschichtung iifigt auch mcht zur Mirbes^rung der 
OrienUerung und damil den optischen Eigcnschaften dcr Pigmcnie bei; auch kann diese Beschichtung keinen Beitrag zu 
einer Sieueiung des Benetzungsvcrhaliens bzw. zu einer vcrijesseitcn Haftung leisien. 

In der EP 0 523 357 wcrden piaichenf5rmige Substrate beschneben. die zur Verbesserung des Abseiz- und Aufriihr- 
vcrhalicns mil einem Modiftzicrungsreagenz besiehend aus Bindemitiel und fascrfSnnigca Paitikeln bcschichiei sind. 
Die Fascm verhindem, daB sich die bcschichlden Subsu^te auf Gnind der sterischcn AbsioBung aufcmanderlegcn und 
damit cine staricc Adhasion aufcinander ausOben k6nnen. Die Fasem sind/werden jedoch nichl chcmisch fesl auf dcr Pig- 
mcntobernachc bzw. im BindcmittclnKdiura vcrankert, so daB cUe Fasem sich ablteen kdnnen und die Rheologie des 
Lacks bzw. dcr Druckfarbe negativ becinflussen k5nncn. 

In der PCT WO 96/32446 werdcn verechiedene Epoxidgmppen aufSveisendc Nferbindungen beschneben, die zusam- 
men das Absctzverhallcn und auch die Bewitterung von piSltchcnfbnnigcn Pigraenten veibesscm sollen. Da nur gl^ch- 
anige Reaktivgruppen vortiandcn sind, ist cin gezieller und gcrichlcier Aufbau eines reakliven OrienlicningshilfsmiUels 
auf der Pigmenloberflachc nicbt raOglich. , • 

Passiviertc Al-Pigmente fiir den Einsatz in wSBrigen Basislacken (EPO 259 592) werdcn unter anderem als wSBnge 
Pigmenlpaslcn hetgcsleUi. Die Lagerstabilitai solcher nach EPO 259 592 hergesieUlen Fasten ist zeitlich stark Umitiert, 
da troiz Passivierung die siark exoiherme Rcakrion von Wasser mil Aluminium unter Bildung von WasserslofF nichl ganz 
6s gcstoppi wcrden kann , Die beschriebenen modifizicrten neuen KgmenUypen auf Aluminiumba^s zeigen gcgentiber pas- 
siviertcn chromaUertcn Aluminium-TVpen (Hydrolux-iypcn, Eckail-Weike) deuUich vcrl&igeitc Lagcrstabihifilcn. 

l^bcllc I vergleichi die anwcndungstechnischen Eigcnschaften verschiedener beschichteter Aluminiumpigmenie 
(Feinheii P50 = 18-20 pm) in einem handelsablichcn wflBrigen Lacksystem. Es zeigl sich deutlich, daB die SiQz-be- 
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schichlclc und mit den beschriebencn HaftverTnitOem oberfl8chcnraodifizicrte Pigmentqualitat V2521 das Eigcnschafts^ 
proftl handclsQblicher chromatiencr lypen (Hydiolux 8154, Bckart-Werke) nrindesiens earreicht uad teilweise sogw- 
Ubenrim. Bci der IVpc V2421 handell es sich um Si02'-beschichteie Pigmcntc, die mil Alkylsilanen nuxhfiziert sind, 
wShicnd das am Maria erhfilUiche PGR 8154 (Eckart-Werke) mil reinem Si02 beschichtei ist. 

T^beUe 1 

ME-Wene, Schwiu>vassertesi und Sicinschlagtesi beschichicier Alununiumpigmenie, 

Schichtaufbau: PhosphaUcrtcs Slahlblech, KTU RlUcr, handdsUblichcr Wasscrbasislack auf Polyurcthan /-Pdyacry- 
latbasis, 1 K-High-Solid-Klariack. 



Type^ 


KE-ltert^ 


Gltterschnitt 
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PGR 8154 
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Hydrolux 8154 
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V2521 


383 


+/++ 


+/++ 
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nicht ausreicttenci 
gut 

sehr gut 
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^ Ausfuhrliche Beschrelbung im Text 

2 Messung mit Goniophotometer GP 3 (Fa» Zeiss), typische 

Werte 40 

3 Priifung unmittelbar nach eiaem Schwitzwassertest gem^ 

DIN 50 017 • 

* 450 g Stahlkugein (0 3 -'5 mm) warden in einem 45 
senXrechten Rohr (6 m Lftnge) im freien Fall beachleunigt und 
treffen am Rohrende auf das wie beschrieben lackierte Blech. 

so 

Beispiel 1 

100 g beschichtetes Alurainiumpigment (z. B. PCR 8154. Eckart-Werke) werdcn in 500 ml Elbanol 10 min gertihri. 
Die Suspension wird unter Rlihren auf 80**C erwamil und mit eincr Ldsung von 2,34 g Tricthylamin in 26 ml Wasser ver- 
seteL Nach 5 wcileren Minuten wild 1 g 3-Methacryloxypropyl-trinicthoxysilan zu der Mischung gcgebcn. 30 min spa- 
cer werden zu der Mischung 2 g Trimethylolpropantrimethacrylal gegebcn, unmittelbar gefolgl von 30 mg Ot,a'-Azoiso- 
bulyionilriL Der gesamte Ansatz riihrt noch weilerc 4 h bci BO^. Dann laBl man die Mischung abkUhlen und saugl das 
fertig beschichtete Pigment ab. SchlieBlich wird der Filtcrtcuchen bci 90**C im Vakuum getrocknct. 

Das Pigmcnipulver wird in einem markittblichen wfiOrigen Bindemitlcl system appliziert. Das frisch Lackierte PWIf- 
blech wild bei 80**C im TVockeoofen vorgetiockiiei (10 rain). 

AnschlicBcnd wird der Klarlack aufgcbracbi und die ferlige Beschichlung bei 130°C cingebrannl (30 min). 



Beispiel 2 

100 g beschichtetes Alumtniumpigment werden wie in Beispiel 1 beschrieben modifiziert. Siatt 2,34 g Triethylaxnia 
werden 1,17 g Ethylcnctiamin verwendel. 
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Belsplel3 

lOOg eincs handelsiiblichcn Pcrlglanzpigmcntes (z. B. Flonac MI 11, Bckart-Vfcrke) werden wie in Bcispiel I be- 
schrieben modifizierL Als Base werden 26 ml 1 N KOH vcxwendet. 

Beisptel 4 

100 g bcschichtclcs Aluminiumpigment werden wie in Bcispiel 1 beschrieben modifiziert. Stall 1 g 3-Mcihacrylox- 
ypiDpyllhinethoxysilan wird I g VinyllrinieUioxy«lan vcrwendeL 

Beispiel 5 

100 g oxidiertes AUimiDiumpigment (z, B. gcmaB PCT/DE96/00890) werden in 500 nil Ethanol 10 min geriihrt. Die 
Suspension wixd unler RUhren auf 80*C env&nni und mil cincr L6sung von 2,34 g TCelhylamin in 26 ml Wasser vcrscizu 
Nach 5 weiteren Minuten werden 2 g Uiethanmcthacrylatalkoxysilan (H. Wolter ct al^ Polymer & Materials Researoh 
Symposium 1993, Bayrcuth, S. 14-17) zu der Mischung gegeben. 30 min spSler werden zu der Mischung 2 g TVimethy- 
lolpiopantrimethacrylat gcgcben, unmittelbar gefolgt von 50 mg a,a -AzoisobuiyionitriL Der gesamte Ansatz riihrt noch 
wcilere 6 h bei 80^C. Dann Ififll man die Mischung abkUhlen und saugl das fertig beschicbtetc Pigment ab. SchliefiUch 
wird der Filterkuchen bei 90*C im Vakuum geirockneL ^ ^ . ^ . o^tr 

Das Pigmentpulver wild in cincm marktUblkhen wftBrigen Bindemitielsystem apphziert. Das niscii laxdaene nut- 
blech wird bei 80**C im TVockenofen vorgelrocknel(10 nun). AnschlieBend wird der Klarlack aufgebracht und die fectigc 
Beschichiung bei 130**C eingcbrannt (30 min). 

Bcispiel 6 

Wie Beispiel 5, jedoch werden statt Unethanmeihacrylatalkoxysilan und TCmethylolpropanliimelhacrylal (siehe Bci- 
spiel 5) 3 g des Adduktcs von 3-Men:apiopropyllriniethoxysilan an TOmetbylolpropantrimethaciylat (H. WoUcr et al., 
Mau Res. Soc. Symp Proc. VcA. 271. S. 719, 1992) verwendet. 

30 Bcisiricl7 

Wie Beispiel 6, jedoch unter Verwendung cinos marktUbllchen Trialkoxysilyl-substiluicrten Polyethylenimins. 

, Beisptel 8 

Wie Beispiel 6, abcr unlcr Zusatz cines handelsablichen Polyelhyten/AcryUaure-Copolymercn. 

Beispiel 9 

40 Wie Beispiel I, wobei jcsdoch cine Mischung aus 1 g 3-Meihacryloxypropyl-trimelhoxysilan und 1 g Hexadecyltrimc- 
ihoxisilan ansteUe von 3-MethacryloxypropyltrimethoxysUan und THmethylolpropanirimeihacrylat verwcndet wird. 

Beispiel 10 

45 Wie Beispiel 1, jedoch unter Verwendung von 100 g cines handelsUblichen Pcrlglanzpigmentcs (z. B. Ronac MI U, 
Eckait-Werke). 

PbtentansprUche 

so 1. Mil OberflachenmodifizierungBmiiteln beschichtetes Effektpigmcnt, dadurch gekeanzeiclmet, daB das Aus- 

gangspigmenl cine Schichl mil wenigstcns cinem reaktiven OberflSchenmodifizierungsmiuel aufweist, wobei das 
OberflSchenmodifizierungsmiUel eine Vcrbindung isl, die wenigstens zwei voneinander verschiedene und durcb ei- 
nen Spacer beabstandete funktionelle Gruppc aufweist, von dcnen wenigstens eine funktionelle Gruppe chemisch 
an das Ausgangspigment gebunden isL 

55 2. EffcktjMgmenl nach Anspruch 1 , dadurch gckcnnzeichnet, daB das OberflSchenmodifizierungsmiuel in monome- 

rer oder polymercr Form vorliegU , 

3, EfTeklpigmcnl nach Anspruch I odcr 2, dadurch gckcnnzeichnet, dafi das Oberfiachenmodifizicrungsmittcl uber 
cine Reakiion der wenigstens cinen funkltonellen Gruppe aus (RO)3Si-, (ROjRSi-, R<3-x)^r^**' ^ = P(OR)»(0H)y- 
Ow worin iimcrhalb einer funkUonellcn Gruppe R gldch oder unterschiedlich sein kann und jeweils C„Hm darstellu 

60 wobei n = 1-30, m = 3-^1. z= 1-3 und worinX=Cl,Brsowiex«0-2,y=s0-2undx + y«2undw = 0oder I, ^ 

misch an das Ausgangspigmenl gebunden isl. ^ . „ 

4. EfTeklpigmcnl nach einem der AnsprtSche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB der Spacer aus Alkylkettcn. Si- 
lanen Slloxanen, Polyethem, Thioethem oder Urelhanen bzw. Kombinadooen dicser Gruppierungen mil der allge- 
raeinen Formel (C3i)oH^.O,S), mil n = 0-50, in = 0-100 und x = 0-50 beslehl. 

65 5. Effektpigment nach einem der Anspriiche I Ws 4, dadurch gekennzttchnct, daB es sich bd wenigstens einer wa- 

tcren vorhandencn funklionellen Gruppe um ein Acrylal, MclhacrylaU Isocyanai, cine Vinylvcrbindungen, Amino- 
gruppe, Cyanogruppe. Epoxygruppe oder Hydroxygivippc handelt 

6. Effektpigment nach einem der Anspriiche I bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB das Effektpigment aus der 
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Gruppc Aluminium, Kupfer, Zink, Goldbronze, "nian, Zirkonium, Ztnn, Eisen, Stahl und/oder Legierungcn von die- 
sen. Glas, AI2O3, SiOj. T1O2 Oder Olimiuer oder Mchrschichtpigmenicn oder Perlglanrpignienlcn oder Mischuogcn 
hi&rvon ausgewahli ist. , , 

7. Effektpigmcnt nach eincra dcr Aosprtlche 1 bis 6. dadurch gekennzeichnei, daB das Efifektpigment nut ciner 
S chichi aus eincra oder rachrcren Mctalloxiden/(cn) aus der Gnippe Siliciuradioxid, TlLandioxid, Aliuniniumoxid, 
Zinnoxid, Zinkoxid, Eisenoxid und/oder organischen Polyxncren, wie Acrylau Mcthacrylat, clc. belegt ist. 

8. Effekipigmenl nach einem der vorticigehcnden AnsprOche, dadurch gekennzeichnei, daB neben dcm reaklivcn 
Oberflficheomodifizicrungsminel cin AlkyWlah in dcrselben Schicht vorlicgL 

9. Effekipigmenl nach einem der vorhergehenden AnsprUchc, dadurch gekennzeichnei, dafl das rcaktive Oberfla- 
chcnmodifijuerungsmiticl in der Schichl in einem Anteil von 10 bis 100% cntfialten ist, wobci Anteile von 10, 30, 
50, 75 und 100% bcvorzugl sind 

10. Verfahien zur Hersteliung eincs Effektpigments nach einem, der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekenn- 
zeichnei, daB das Ausgangspigment erwarml wird, mil einer L6sung ciner Base in Wasser oder in einem andcren 
Lbsungsraiuel veiselzl wird, das Oberflachcnmodifiaaerungsmillcl zugegeben und nach 15 ^dinulen bis 24 Suindcn 
abgektihU und abgesaugt wird und der erbaltene I^lterkuchen dann bei ca. 60 bis 130*^2 im Vakuum geuocknei 
wird. 

11. Verfahren zur Hersteliung eines Effeklpigments nach einem der AnsprOche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, 
dag das Obcrflachenmodifizicrungsmittel durch cheinische ReakUon aus gecigncten Komponenlen dicekt auf der 
OberflSche dcs Ausgangspigments erzeugt wird. 

12. Venvendung eines mitOricniierungshilfsmiiteln beschichtetea EfTektpigmeats nach einem der AnsprOche 1 ws 
9 zur HerstcUung von Farbcn, Druckfaifoen, Lacken, BcschichUingen, und Kunststoffen, zur Einfarbung von Kera- 
miken sowte in kosmetischen Zubereiiungen und Schieib-, Mai- und Zeichenstiftcn. 



